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VERAfiBEITBAR / ZU fiACHEii 



Prioritat: USA 7^5-958 
Pat entanme Idling vom 19. Juli 1968 



Diese Erfindung 1st am besten gekennzeichnet als ein metallurgi- 
sches Verfahren, und sie ist besonders geeignet zur Herstellung 
von niitzlichen Bestandteilen der Supernickellegierungen. 

Die typische Nickel-Superlegierung ist im v/esentlichen eine f este 
Losung Phase) erhartet durch das Beifugen von Grundstoff en 
wie Aluminium und Titan, um eine intermetallische Verbindung 
( w- 1 Phase) niederzuschlagen. Die gewohnliche intermetallische 
Verbindung, die durch die Pormel Ni 3 (al, Ti) dargestellt wird, 
ist eine geordnete, kubische Struktur mit zentrierten Seiten mit 
dem Aluminium und dem Titan an den Ecken der Grundzelle und mit 
dem Nickel im- Zentrum der Seiten. Diese Legierungen enthalten 
normalertteise auch Eobalt, um die Losungstemperatur der ft- 1 Phase 
zu erhohen, f euerbestandige metallische Zutaten zur Verstarkung 
der Losung, und Kohlenstoff, Bor und Zirkon, um die Dehnbarkeit 
und die Verarbeitbarkeit herzustellen. 

Die Legierungen die am besten geeignet sind fiir die hier beschrie-*- 
benen Verfahren sind jene entwickelten Nickel-Superlegierungen, 
die einen relativ grossen Prozentsatz der niedergeschlagenen 
J^' Phase tiber eine grosse Zone von Temperaturen haben. Represen- 
tative Legierungen von diesem allgemeinen Typ sind jene, die v/ie 
folgt in der Industrie identifiziert sindx 

BeHchreibunp: Zusammenaetzung (in Gewicht) 

Udimet 700 15% Cr, 18,5% 0, 3,25% Ti, 

4,25% Al, 5%Mo,.l%0, .03% B 
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der xiest ifi . 

B-1900 8,o Cr, 10^ Go, -/o Ti, 6/j 6,j ho, 

der itest i* r i 

h*ji-K 200 . 9/* Or, ..0>i Go, 2;\> Ti, 5/^ *J , 

12,5>o v/, •15/jG, Jb, .0x5 >o B, 
.05: j Zr, der dest Hi. 

Gev/ohnliche Legierungen vcm oben beschriebenen Typ finden viele 
Anv/endunsen in der Industrie der Gasturbinenmotoren in einer 
grossen Anzahl von Formen und Grossen. Weii diese Logiexningen 
aber a r s praktiscb unverarbeitbar angeseben ;;erden mit cev/ohnii- 
cher Ausstattung, ist das Formveranderungsverfahren im beaten 
Falle auf sehr k^eine Heduzierungen und auf die Produktion von 
sehr einfachen Formen begrenzt. In den konplizierteren Formen, 
die in einigen Failen wiinschensv/ert sind r v;erclen die cevriinschten 
Gegenstande gev/ohnlich durch Gussverf ahren angefertigt. 

In einer ahnlichen Anmeldung des selben Mandatars mit dem Titel 
"Herstellungsverf ahren fur die hocbtemperaturigen Legierungen" , 
Serie No 692,703 ist eine Herstellungsmethode beschrieben, wo 
die schwerzuschmiedenden Legierungen in einer gleichzeitig ange- 
wandten bohen Temperatur-Kompressionsarbeitsoperation behandelt 
v/erden, v/odurcb sie in eine zeitweilige Position von kleiner 
Festigkeit und grosser Dehnbarkeit . gestelit v/erden und v/odurch 
sie leicbt geschmiedet v/erden konnen. Diese Erf indung bat ctas- 
selbe Ziel, aber das Verfahren ist verscbieden, so v;ie es die 
folgende, genaue Beschreibung zeigen v/ird. 

Diese Erf indung betrifft ein Verfahren fur die entv/ickelten 
Mckel-Superlegierungen urn sie fttr nacHherige Bearbeitung durcb 
Formveranderung anzupassen. Sie macbt die Produktion von einer 
Anzabl von Produkten moglicb, die jetzt nicbt leicbt mit ver- 
scbiedenen Superlegierungen erhaltlicb sind. 

Im Grunde genommen ist der Erf olg dieses. Verfahrens auf die Ent- 
deckung zurttckzufiihren, dass es in einer besonderen sehr f einen 
metallograpbiscben Substrujctur mdglicb ist, sogar jene Superle- 
gierungen durcb Formveranderung zu bearbeiten, die einen grossen 
Erozentsatz von der niedergeschlagenen 1 Phase baben. Diese Sub- 
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struktur entstelit durch eine besondere 'Kombination von thermi- 
schen Verf ahren vcr. Bearbeitung, die eine erste homogene Anord- 
nung des ^ 1 Hiederschiaces entstehen lassen, zusammen mit einer 
nachherigen Bearbeitung uiter gen^u kont,r.ollierten Bedingungen, 
urn eine polygonaie, unterzeliartige Struktur entstehen zu iassen. 
Die anfanglictien thefmischeh Verfahren sind ausgesucht urn v:enig- 
stens 15 Volumeiiprozent der ^ 1 Phase in einer homogenen Anord- 
nung niederzuschlageii und um die effektive Entfernung zwischen 
depn'^eix^h^n'-von Wenige'r- etis un'g^f-sthr * IO Mikr'on zu erv/irkeri. Dies 
ents£ridht einer Korn-grGsSe von inrgefalir AS3??I ID oder Reiner,- Die 
nachherige Verarbei-tung^ ge^ohnlich bei ungefahr der Veralte- *'\ 
rUn^stempersitXir, •e'rwif'lct? -rind erhalt "die gewiinsehte polygonale," * 
unterzeriartige odei 1 Bbia^riiktu^ von'uingefShr derselben G-rosse • ■ 
v/ie^'die' GrosSe'-d-er Teiiclien; 1 ■■ 

Kurz gesagt', die vorge'zogene Metho'de die in dieser "Erf indung 
enthalten ist, Taegfeift die" foigendeii Pha'sen: 

1) Thermische Behandiung der Legierung um den >* 1 Niederschiag 
aufzuiosen; und 

2) y^a^terung den IiQgi ; eriuig ..um die ^v 1 Phase in ejuie .. komojgene 
imor^unQ ^ieder niederzusch^agen, die eine ef f ektive Teilcheiv- : 
stjreuwgspn^^ hat v ..die ungefahr^ IC ;iiJkxon..nicht ijbersteigt. 
in eijier ..Nengje . die ungefahr 15 yolximenproz^nt s iiber ; st.eigt.* . 

Die : Sieriifiherm±^scb:e ^itnfangsbehandlungsf ol-ge ^arvfirkt: eine Hilcrojs.-truk- 
tur-.^die ;*sdfc&raair. ^iachherigen . Itormver adderung .eigne tv , " . - -i ' 

NacK^dei* 'thefmischen 'B vof ^efarbextftuag wird" ai ; e sdir 

feine polygonaie, unterzeliartige Strf^'ur erwirkt durch: '* " • 

1) Foi^^r^d&i?^ bei einei* 

T^M^erat^ gewohnlich bei 

der^ e lb etf Teii^e^rdtulr t ' di e iri d'er A'ltf an^sVer l't erun'gsb ehandiutig 
gebretucht : wbfdeii "ist ,* "uiid "die' ausgWahTt; ^VurdV,' um' eine Bildiing 
der gev;unschten polygonalen' Sul>Vtr\^\£^ z\i ef^;irken, ; wahrfend' iii 
v/eWntI±chen dieselbe GJeilcheaigrosse iind.dieselbe-.lferteilung er~ 
halten 'wir&*r *• :-\. : . : t ;: y r - ;^ 

Wei'tere'^ofmVeraAderu^ hahgt "von der Erhaitiihg v d6r 6!^v/irk^^en , " , ' 
Kikr 6 struktur ab und die "gev/^iten Vei*arteituhg"sparamet 

9 098 84/13 09 = BAD oriaimal' 



- 4- - 



1936007 



also zur Erhaltung dieser Kondition geeignet. In Morten von all- 
gemeinen Temperaturgr.enzen in der Verarbeitungsfolg'e wird die 
Verarbeitungstemperatur niedriger als die Losungstemperatur der " 

<J" Phase mid 4er gro"ben Rekristallationstemp'eratur seih, aber 
\iber der minimalen Euckgewinnvuigs temper atur . . 

Wahrend d'er'gahzen Beschreibung wird hingewiesen auf verschiedene 
Temperaturen, thermische Behandlungen und andere Verfahrenspara- 
meter. So' Vie sie hier angewendet worden 1st, ist die Therminolo- 
gie im weseht lichen ubereinstimmend mit oener,.die in diesem 
Gebiet angewendet wird. Die folgende. Tabelle unterstreicht ver- 
schiedene auserwahite Eigenschaften Von mehreren.Superlegierungen, 
die von besonderem Interesse in der Gasturbinenindustrie sind 
und an welchendie Hethoden dieser Erfindung beBonders angewendet 
werden konnen* ... " 

/ " - V Tabelle I - 



Eigenschaften der Superlegieruhgen C° F> ° C 



LegierunK" Solidus 
Schmelz- 
punkt 


niedrigste. 
<f 'Losungs- 
temperatur 


ungefabre ^ Veralter- 
EUdqgewin- ungstemper. 
nunasbemp. 


Beste Ver- 
arbeituhgs- 
zone . 






(1) • 


(2) ... 




MAB.-M 200 (^2500) 


(^2i250) 


(1850) 


(1850-2100) 


(2000-2075) 


a/1260 


' 1232 ' 


1010 


ioio-114-9 


1093-1-135 


B-1900 .("»2300) 


"(~2200) 


(1850) 


(18 50-2050) 


(1950-2000) 


/V1260 


1204 


: 1010 


1010-1121" 


1066*1093 


Udimet 700 ( 2226) 


(2100) 


(1800) 


(1800-1975) 


(1900-1975) 


1216- 


114-9 ; 


982 


982-1080 


•1038-1080 


Udimet 500(2250) 


(1975) 


(1750) 


(1750^1900) 


(1825-1900) 


• ... : ■■. !22i 


1080 


• 95 / »- 


,95«Q38.- 


996rl038 



1) Ueberein^tiWjBnd mit der ob'erei- .ielaperatur'grenze' fur " die. ebene 
Gleitung,. . 

2) Relativ zu diesem Verfahren.* 

Es .wird. .verstanden sein, daas die obigen : 0?emperattireii -reptfesenta- 
tiv. §ind,. da einige der obigen Parameter bis zu einem- gewi s sen 
Grade vpp. .der genauen Zusammensetzung der Legierung 1 ^^ ' seiner 
. vorberigen Gescbicbte abbangen. 
Wenn auf ein tbermiscbes Losungsgluben bingewiesen v/ird, v/ird es 
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verstanden sein, dass die Bedingungen gewahlt werden, urn die ma- 
ximal e. Menge des^' Niederschlages in eine feste Losung aufzu- 
losen. Im Falle von Material wie Udimet 700 kann alles von der 

Phase gelSst werden. Mit MAR-H 200 wird das meiste, aber 
vielleicht nicht alles, der^' Phase aufgelost. Das Losungsglu- 
-hen wird nahe oder tiber der Losungstemperatur fiir die bestimmte 
Legierung, urn die es geht, erfolgen, aber unter der Erstarrungs- 
temperatur oder der Temperatur bei der die "heisse Briichigkeit" 
erscheint. Im Falle der hochlegierten Materialien wie MAR-H 200, 
dessen Losungs- vmd Erstarrungstemperaturen nahe beieinander 
liegen, kann die Auf losung leicht unter der Losungstemperatur 
erfolgen. 

Das Veraltern der Legierung endet in dem Niederschlag der ^ » 
Phase. Im Kontext dieser Erfindung kann die Veralterung bei ir- 
gendwelcher Temperatur iiber der Rttckgewinnungs temperatur fiir die 
Legierung unternommen werden, oder bei der Temperatur, iiber wel- 
cher die nicht ebene Gleitung erscheint. Die Temperatur, in einer 
weiteren Qualification, ist typisch genugend iiber der minimalen 
Riickgewinnungstemperatur, urn die Bildung der gewiinschten poly- 
gonalen Mikrostruktur zu erhalten wahrend nachheriger Formveran- 
derung, die gewohnlich bei der Veralterungstemperatur ausgefiihrt 
wird. Das Veraltern ist in Worten seiner oberen Temperaturgrenze 
durch die Losungstemperatur der ^ ■ Phase begrenzt, die in diesem 
Falle der weiteren Qualification unterworfen ist, dass es genu- 
gend unter der Losungstemperatur ist, urn den Niederschlag von 
wenigstens ungefahr 15 Vblumenprozent der 1 Phase zu erlauben, 
fiir nachherige Verhinderung des Vachsens der Koraer. 
Im Falle des Losungs gliihens ist der Zeitfaktor, der einbegriffen 
ist, nicht kritisch, besonders weil die Auf losung relativ schnell 
ist. In der Veralterungsbehandlung jedoch, in Beziehung zu diesem 
Verfahren, ist nicht nur die Hohe der Temperatur, sondern auch 
das Zeitelement kritisch, in soweit, dass das Zeit-Temperatur- 
verhaltnis einen notigen minimalen Volumenprozentsatz des ^ » . 
Niederschlages und die maxLmale eff ektive Entf ernung zwischen . 
den Teilchen, wie vorher erwahnt, erwirkt. Die Zeit-Temperatur- 
bedingungen fur das Veraltern sind so hervorgeruf en worden, nicht 
nur, urn die Bildung einer geeigneten Verteilung des £* % Nieder- 
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schlages zu erwirken (die zu einer geeigneten polygona_\en Zell- 
grosse mit geeigneter nachheriger Formveranderung fiihrt) , sondern 
auch, urn ein Minimum von ungefahr 15 Voiumenprozent ' niederzu- 
schlagen, vorzugsweise 25 - 40 Voiumenprozent oder mehr, mit ei- 
ner maximalen effektiven Entfernung zwischen den Teilchen von un- 
gefahr 10 Kikron. Eine zu lange Zeit bei Temperatur endet meis- 
tens mit einer zu grossen Entfernung zwischen den Teilchen. 
Urn die Erweichung und die Schmiedbarkeit , die durch die vorher- 
gehenden thermischen Behandlungen hervorgeruf en wurden, vola aus- 
zuniitzen, wird die Pormveranderungsbehandlung bei einer geeigne- 
ten Temperatur vorgenommen werden, urn eine polygonaie oder f ein- 
kornige Mikrostruktur herzustellen und zu erhalten, die moglich 
gemacht vnxrde durch die Gross e zwischen den Teilcben, die in der 
vorherigen Folge der Verarbeitung aufgestelit wurde. Im allge- 
meinen kann die Verarbeitung in der allgemein vorgeschiagenen 
Temperaturzone fur die Veraiterung unternommen werden, und 3ie 
wird typisch bei ungefahr der bestimmten Temperatur vorgenommen, 
bei der die Veraiterung gemacht wurde. Die optimaie Dehnbarkeit 
wird gewohnlich bei dem oberen Ende der Veraiterungstemperatur- 
zone erscheinen, und, zu einem gewissen Grade abhangig von ande- 
ren Faktoren so wie der Typ und das Ausmass der Formveranderung 
und die vorhandene Ausrustung, die vorgezogenen Besultate werden 
durch die Verarbeitung in die ser oberen Zone entstehen. Unter be- 
stimmten Bedingungen ist es moglich, die vorher in den gewunsch- 
ten Zustand gebrachte Legierung so arg zu verarbeiten, dass die 
Wirkungen der Hitze,die durch die Verarbeitung entstanden ist, 
in Betracht gezogen werden miissen. In einem solchen Falle wird 
eine niedrige tablettenformende Temperatur bevorzugt. Und, be- 
sonders wenn die Veraiterung nahe des oberen Endes der Veralte- 
rungstemperaturzone unternommen wurde zu einem minimalen Volumen- 
niederschlag, kann die Verarbeitung nahe dem unteren Ende der 
Veralterungstemperatur in einem weiteren Hiederschlag der Erhar- 
tungsphase enden, der natiirlich weitere Verarbeitung notig macht, 
und der in einer ungiinstigen Veranderung der Anfangsmikrostruktur 
zur Folge haben kann. Verarbeitungstemperaturen der Legierung bei 
oder ein wenig iiber der richtigen Veralterungstemperatur der Le- 
gierung werden also normalerweiee bevorzugt werden. 

909884/1309 
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Veiterccpezifische Einzelheaten betreffend die* Erf indung v/er&en 
. jenen augenfallig sein, die sich' im Facli auskennen durch das 
Studium der spezif ischen" B^ispiele die folgenT'' 

Beigpiex I 

Eine 6-35 mm. (1,-4- Zoli) Platte eines Haterials von der Cliemle des 
Udime.t 700 wurde f olgendermassen behandelt: 

a) . Lootmgsglulien bei 1.17l°C (2l4o°F) V6Ltoend { 4 StukdenV-gefolgt 
von einer Luftablriihlung; und .... * - 

b) Veraiterung bei 1052°C-1066°C Ci92*5 O F-iS50°P) V/Slir end- 4 -S tun- 
den, gefolgt von einer Luf tablriihlung.* • rr * 

Material . da$, v;ie oben bekai;delt v/urde wurde gewaizt bei 1Q52 0 - 
1066°C (1925°-1950°F) bei einer ,5 - 10% igen Verminderung pro 
Stich; mit einer : geniigenden Wiedererv/armung . zwischen den Stichen 
um eine Wiederkehr zur. Temp e rat ur zu erlauben. Gewohnlich war 
eine Zeit von ungefahr 5-Hinuten im Of en -genugend fur die sen" 
Zv/ecfc. So vmr.es moglicb^ ein 0,51 mm (0,020 Zoli) Blech ohne 
Re:Lssen ^ liex^stellen. : Dies , begreift ^ine 9<B% ige Verminderung der 
•Di^fce ..tmd e±ii6 Aiber 4000%. ige - Debnung. 

- * - *..".. ~ . . 

^in^'^badlS^^lineiy-Stab- aus der M&H-H.200 Legierung worker 

"I) ^Wg^gegl^t' bei 1204 P C (22QO°E). wahrend 4 Stunden. und luft- 

2) : veraiteJ*t bei '±093-H07°C (2000r*2025°F) wahreud 4 Stunden und 
luftgeKoalt.' \ ' • ' ■■' ■ •"• - 

Durch Gesenkscbmiedung bei 1093-li07°C (2000-2025°^) -mit einer 
Flacbenverminderung von 5 - 10% pro Stich, mit V/iedererbitzung- 
. zyjiscben den Stichen, wurde eine Flachehvermxhderung von ttber 
45% ohiie Beissen erreicht. ' ' 

- Beispiel; 5r 1~ ui'j >x { : - ~ r <~ 

•Eine 3,1? .mm : -(.l/8. Z.o : ia) Stange von B-19Q0 vnirde: . *'" 
. Id. aufgeib^t ; bei..;ll9Q°C ; (2175°F). ^'abrend 4 Stunden mit' Luftkub- 
•lung? und- .. . .-, ■ -. 

2) veraltert bei .1066 0 .-1080°C Cl950 O -l975°^> wabrend 4 Stunden. 

Diese Stange vmrde anfangs veraltert bei 1066-1080°C (1950-1975°*!) 
bei einer Verminderung von ungefahr 10% pro Sticb. Die letzten 
Sticbe vmrden kalt unternommen, aber. das Wiedererbeizen zwischen 
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den Stichen vmrde aagewendet , um die Eiickgewinnung zu erlangen. 
Durch die Anwendung dieser Behandlung war es moglicb, den 3 * 17 mm 
(1/8 Zoll) Stab zu "einem 76^ (0.003 Zoll) Blech zu reduzieren. 

• Die Bedeutung dieser Beispiele wird leicbt denjenigen augenfallig 
sein, die sich in dem Gebiet auskennen* besonders wenn man be- 
denkt, "dass die beschriebenen Legierungen norma lerv/eise als prak- 
tiscb unverarbeitbar angeseben werden, einige zu einem Punkte, 
dass sie normalerweise nur in der gegossenen Form gebraucht wer- 
den. Desweiteren sind die boben Festigkeitseigenscbaften der Le- 
gierung ganz zuruckgewinnbar durch nachherige gewohnliche ther- 
miscbe Behandlung. 

Obscbon diese Erfindung beschrieben vmrde in Verbindung zu gewie- 
sen Materialien und Verfahrensparametern zur Veranschaulichung, 
ist die Erfindung in ihren \*eiteren Erscheinungen nicht- durcb die 
spezifischen, beschriebenen Einzelheiten begrenzt, und Abweichun- 
gen von sOichen Einzelheiten werden aenen augenfallig sein, die 
im Gebiet der Metallurgie und der Metallherstellung im Bereich 
der beigefiigten Anspriicbe sich auskennen, obne die Vbrteile der 
Erfindung zu opf ern. 
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1. Die Hethode , urn den Nickel-Superlegierungeri <les^ - 
Types, die eine Henge der £ 1 Phase haben die 3° Volumenprozent 
bei Zimmertemperattir iibersteigt, die Verarbeitbarkeit zu geben 
urtd die gekennzeichnet ist durch: 

a) die thermische Behandlung der Legierung urn den Niederschlag 
aufzulosen; und 

b) die Veralterung der Legierung, um die^ 1 Phase niederzuschla- 
gen, in eine homogene Anordnung mit einer eff ektiven Entfernung 
zwischen den Teilchen von weniger als 10 Nikron» Die Menge der 
^ ' Phase, die niedergeschlagen ist, enthalt wenigstens ±5 

Volumenprozent im Vergleich zur ganzen Zusammensetzung der Legie- 
rung. 

2. Eine Methode um den llickel-Superlegierungen des ^ 
dJypes, die eine Menge der ^ 1 Phase haben, die 30 Volumenprozent 
bei Zimmertemperatur iibersteigt wie in Anspruch I und die gekenn- 
zeichnet ist durch* 

a) die thermische Behandlung der Legierung, um wenigstens den 
gross ten QJeil des < ^- 1 Fiederschlagea aufzulosen; und 

b) die thermische Behandlung der Legierung bei Temperaturen zwi- 
schen der Losungstemperatur der ^ Phase und der minimalen Riick- 
gewinnungstemperatur , um die 1 Phase in eine homogene, zerstreu- 
te Anordnung in der Matrize nlederzuschlagen. Die Temperatur- 
Zeitbeziehung wird gewahlt, um wenigstens 15 Volumenprozent der 

1 Phase in eine effektive Entfernung zwischen den Teilcheni 
die 10 Mikron nicht iibersteigt, niederzuschlagen. 

3. Eine Methode zur Terarbeitung der Uickel-Superlegie- 
rungen des^-^ 1 QJypes, die eine Menge der ^p 1 Phase haben* die 
30 Volumenprozent bei Zimmertemperatur iibersteigt wie in Anspruch 
I und 2 und die gekennzeichnet ist durch: 

a) die thermische Behandlung der Legierung um den Niederschlag 
aufzulosen; 

b) die Veralterung der Legierung, um die Phase in eine homo- 
gene zerstreute Anordnung mit einer ef f ektiven Entfernung zwischen 
den Teilchen von weniger als 10 Mikron niederzuschlagen. Die Meijgp 
der Phase, die niedergeschlagen wird, enthalt wenigstens 15 
Volumenprozent ; und 

c) eine Formverabaderungsbehandliing der Legierung bei einer Tem- 
peratur die niedriger ist als die Losungstemperatur der^ 1 Phase, 

909884/1308 
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die aber uber der minimal en Riickgewinniingstemperatur der Legie- 
rung liegt, urn eine polygonale unterzellartige Kornstruktur der- 
selben Grosse herzustellen v/ie die Grosse der Teilclien die in 
der Veralterungsbehandlung hergesteilt wurden. 

4) Eine Methode vri_e in Anspruch 3i in der; 

- die Formverabaderungsbehandlung bei einer Temperatur unternommen 
wird, die der Temper a tur entspricht bei der die Legierung ver- 
altert wurde. 

5. Eine Methode wie in Anspruch 4-, in der: 

-die Formveranderung in Jedem Stich auf eine 10%ige Flacbenver- 
minderung begrenzt ist; und 

- die Legierung zwischen den Stichen wiedererhitzt wird, urn die 
Ruckgewinnung zu erlauben. — 
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